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QMAを用いたTDS測定装置における水素の定量分析
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表 1 TDS測定装置の各部の仕様 と諸元
25
名 称 仕 様 お よ び 諸 元 等
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TDS測定条件を想定し,水素化チタン粉末を微少量図 1の石英管内のアル ミナボー ト内
に装填し,加熱速度や装填量を変えて加熱による水素の熱分解放出測定を試みた｡使用 し





水 素 ガ ス 純度 99.99999% (公称)
大陽酸素㈱製
測 定 条 件 減 圧 回 数 1回 (43.4Torr),2回 (2.5Torr)
測 定 圧 力 4×10-8Torr～8×10-6Torr(手動調整)
測 定 時 間 最長 7200sec(測定間隔 5or8sec)





分 析 値 元素名 Fe Si C1 Mn Mg N H
wt% 0.015 <0.010 <0.010 0.001 く0.003 0.005 3.94
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表 4 測定条件
試 料 充 填 量 0.29mg～0.84mg(PtorNisheet上)
加 熱 条 件 室温～950OC
直線関数加熱 (昇温速度 3OC/min～40oC/min)
QMS測定モー ド スキャンモー ド (質量範囲 m/e-1-50)
3-3.定量評価法
図3は, 3-1で述べた既知量の水素ガスを導入 した時に得 られた測定結果の一例であ
る｡横軸は時間(sec)であり,縦軸はH2'イオン電流値である｡ 図中,上部の鋸歯状の電流
変動はバ リアブルリークバルブにより導入速度を手動調整 した結果である｡この図におい






































図形 B B B BHHH H
Hの面積 (計算値,a.u.) 201.06 203.69 202.79 203.13
全 (H+B)面積 (計算値,a.u. 468 468 468 468
面積比率 (%) 42.96 43ー52 43.33 43.40
Hの ドット数 160324 162634 161127 161850
全(H+B)ドット数 3753()4 375484 374805 375137
A.M.によるHの面積 (au.) 199.93 202.71 201.19 201.92
a.u.:任意単位
表 6 合成図形に対する評価精度とその面積比率依存
合成図 B○ H Hの面積 (計算値,a.u.) 223.89 203.08 99.51 18.28
全(H+B)面積(計算値,a.u.) 468 468 468 468
面積比率 (%) 47.84 43.39 21.26 3.91
Hの ドット数 177603 160551 78457 14035
全 (H+B)ドット数 373733 373893 374863 376159
















の算出値 とA.M.法によるそれらとはよい一致を示している. 重量法では曲線の切 り出し
に個人差が生じやすい｡例えば,測定番号 5の場合,A.M.法では6.16×1020H2/(A･sec)と
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なるが,重量法では測定者により5.90-6.30×1020H2/(A･sec)となり,得られる値に数%





































































1 2 3 4 5
Time(ks8C)
(a) 1回減圧と2回減圧の比較





































27.0 2 5ー726 0.47 0ー47 4.00
28.0 1 5.707 5.13 5.()3 6.35
24.5 1 5.774 4.87 4.83 6.77
24.5 1 5.774 4.35 4.37 7.58
16.0 1 5.944 5.71 5.51 5.95
19.0 1 5.883 5.75 5.63 5.84
17.0 2 5.923 0.42 0.42 4.65
20.0 1 5.863 4.54 4.42 7.38
19.0 2 5,883 0.41 0.39 4.73
19.0 2 5.883 0.51 0.61 3.77
27ー0 1 5.726 5.01 4ー93 6.52
26.0 1 5.745 4_32 4.32 7.60
27.5 1 5.716 6.79 6.74 4.81
!27ー0 1 5_726 7.13 7.10 4.58
26.0 1 5.745 3.75 3.64 8.75
22.0 1 5.823 3.95 3ー82 8.43
23.5 1 5.793 5_86 5.87 5.65
24.0 1 5.784 3.21 3.12 10.30
22.5 1 5.813 4.57 4.54 7.26
22.5 1 5.813 3_39 3.35 9.78
23.0 1 5.803 7.65 7.44 4.33
21.0 1 5.843 4.46 4.32 7.49
18.0 1 5.903 5.39 5.26 6.25
18.5 1 5.893 5.79 5.65 5,81
17.5 1 5.913 5.38 5_27 6.28
18.0 1 5.903 5.34 5.20 6.31
22.0 1 5.823 3.84 3.85 8.65
22.0 1 5_823 3.64 3.50 9.12
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表 8 既知量のTiH2の熱分解放出測定による水素定量値の一覧
測定 昇温速度 試料量 TiH2分子数 測定値(×10-3A.se) 測定値(×1020H2A-1.sec-1) 備 考
番号 (oC/min) (mg) (×1018個) 重量法 A.M.法 重量法 A.M,法 ファイル名 (測定日)
1 20 0.50 6.036 4.81 5.00 12.10 ll.62 TⅠH2-PK8(95.01.13)
2 20 0.84 10.140 9.60 9.33 10.16 10.45 TⅠH2-PK9(95.01.13)
3 10 0.29 3.501 2.40 2.81 14.03 12.00 TIH2-Plo(95.01.14)
4 10 0.52 6.277 4.20 4.79 14.38 12.60 TⅠH2-Pll(95.01.15)
5 10 0.70 8.450 6_10 6.79 13.33 ll.96 TⅠH2-P12(95.01.15)
6 20 0.50 6.036 4.55 5.04 12.77 11ー52 TⅠH2-P13(97.ll.05)
7 10 0.55 6.639 5.68 6.21 ll.24 10.29 TⅠH2-P15(97.ll.06)
8 40 0.41 4_949 4.02 4_27 ll.85 ll_15 TⅠH2-P16(97.ll.07)
9 5 0.55 6.639 6.20 7.43 10.31 8.59 TⅠH2-P17(97.ll.ll)
10 10 0.56 6.760 6.31 7.08 10.30 9.19 TⅠH2-P18(97.ll.13)
ll 20 0.47 5.673 5.77 5.97 9.45 9.15 TⅠH2-P19(97.ll.17)
12 20 0_50 6.036 5ー31 6.05 10.94 9.59 TⅠH2-P20(97.ll.18)
13 5 0.51 6.156 6.89 7.55 8.60 7.84 TⅠH2-P21(97.ll.19)
14 10 0.48 5.794 6.52 7.00 8.55 7.96 TⅠH2-P22(97.ll.20)
15 30 0.43 5.191 5.07 5.52 9.85 9.05 TⅠH2-P23(97.ll.25)
16 10 0.52 6ー277 6ー62 7_45 9.12 8ー11 Tm2-P24(97.12.03)
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